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Patentana-prttche : 

enzimidazolyl-2-alkan-phosphonsauren der Formel 




0 

■A-P(OH) 2 



worin 

R 1 und R 2 gleich oder vprschied^n sind und 
Wasserstoff , Niederalkyl, Phenyl 
Halogen, Trif luormethyl, Nitro, Nieder- 
alkoxv beaeuken oder 

gemeiusain exnen ankondensierten Benzol - 
ring bilden, 

R 3 Wasserstoff , Niederalkyl oder gegebenen- 

falls durch Niederalkyl oder Halogen 
substituiertes Phenyl oder Benzyl be- 
deutet, und 

ein geradkettiger oder verzweigter , ge- 
sattigter oder ungesattigter bivalenter 
Kohlenwasseratoffrest mit 1 bis 15 Kohlen- 
stoffatomen bedeutet, der durch gegebenenf&Hs 
durch Niederalkyl oder Halogen substitu- 
iertes Phenyl oder durch Carboxyl oder durch 
die Phosphonsauregruppe substituiert sein 

kanTi» 

Sal'ze mit anorganlachen oder organischen 
sauren. 

Le A 19 507 

03Q027/038S 



und deren 
Basen und 
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2 

) 3enzimidazolyl-2-alkan-phosphonsauren nach Anspruch 1 , 
gekennzeichnet durch die Formel 




worin 

4 5 • \ 

R und R gleich oder verschieden sind und Vasser- 

3 toff, Methyl, Chlor, Methoxy oder Nitro, 

R ^ Wasserstoff , Methyl, Benzyl, Phenyl und 

B Methyl en, Athylen, Propylen, Butylen, 

Vinylen, Phenylvinylen, CarboxySthylen, 
Carboxypropylen, Dicarboxypropylen, Di- 
carboxybutylen, Phosphonopropylen, Phos- 
phonobutylen 

bedeuten. 

3) Verf ahren . zur Herstellung von~Ben2imidazolyl-2- 
alkan-phosphonsSuren, dadurch gekennzeichnet , daB 
man o-Arylendiamine der Formel 
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worin 



R 1 , R 2 , R 3 



die in Anspruch 1 genannte Bedeutung haben 



mit Phosphoncarbonsaureverbindungen der Formel 



OR 



7 



Y - A 1 - P, 




worin 

Y Carboxy, Carbnlkoxy , Carbphenoxy, Cyano, 
Carbamid oder Carbochlorid bedeutet, 

R^ und R 8 gleich oder verschieden sind und 

Vasserstoff f Niederalkyl oder Phenyl bedeuten 
oder gemeinsam Uber eine Athylen- oder Propylen- 
brticke einen Ring bilden kannen* und 

A 1 ein geradkettiger oder verzweigter, gesattigter 
oder ungesattigter bivalenter Kohlenwasserstoff- 
rest mit 1 bis 15 Kohlenstoff atomen bedeutet, 
der 4urch gegeben*n£alls durch Nieder- 
alkyl oder Halogen substituiertes Phenyl, oder 
durch Carboxy oder die Gruppe 



substituiert sein kann, worin R' und R die oben 




0-R s 



,8 



a 



genannte Bedeutung haben 



in Gegenvart einer Saure umsetzt. 
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k) Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichhet , 
dafl es'in Gegenwart einer vaBrigen ProtonensMure 
•durchgefUhrt wird. 

5-)' Verfarir err' nach den Anspruchen 3 und 4, dadurch 
5 gekennzeichnet , dafl die Konzentration an S^ure im 

Reaktionsgemisch vcn 5 bis 90 Gew.-# betr£gt. 

6) Verfahren nach den Ansprtichen 3 bis 5, dadurch 
gekennzeichnet , daS die Umsetzung im Temperatur- 
bereich von 50 bis 200 0 C durchgeftlhrt wird. 

10 7) Korrosionsschutzmlttel, enthaltend Benzimidazolyl- 
2-alkan-phosphonsauren und/oder deren Salze nach 
Anspruch 1 • — " 

8) Netzmittel fUr die Herstellung von wfiflrigen Pigment- 
und FUllstoff aufschlMmmungen, enthaltend Benz- 
15 imidazolyl-2-alkan-phosphonsauren und/oder deren 

Salze nach Anspruch 1. 
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20. DEL 19?3 



Benzimidazolyl-2-alkan-phosphom;auren 



Die Erfindung betriff- neue Benzimidazolyl-2-alkan- 
pttosphonsaureir*und deren entsprechende Salze, ein 
Verfahren zu ihrer Herstellung und ihre Verwendung 
als Korrosionsschutzmittel oder Netzmittel^ 

Es wurden neue Benzimidazolyl-2-alkan-phosphonsauren 
der Formel 



R 




(I) 



worin 



R und R . gleich oder verschieden sind und 



Vasserstoff, Niederalkyl, Phenyl, Halogen, 
Trifluoraethyl, Nitro , ~ Niederalkoxy be- 
deuten oder 

gemeinsam einen ankondensierten Benzolring 
bilden, 
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ft' Wasserstoff ,■ Ni'ederalkyl oder gegebenenf alls • 
durch Niederalkyl oder Halogen substituiertes 
^Phenyl oder Benzyl bedeutet, und 

A eln geradkettiger oder verzweigter, gesattigter 

> oder ungesattigt.er bivalenter Kohlenwasserstoff- 

rest mit t'bis 15 Kohlenstoff atomen bedeutet,. 
der durch gegebenenf aila durch Niederalkyl oder 
Halogen subatituiertes Phenyl oder durch Carboxyl 
oder durch die Phoaphonsauregruppe aubstituiert 
0 sein kann, 

und deren Salze mit anorganischen oder organiachen Basen 
und Sauren gefunden... • 

Niederalkylreste flir das erf indungagemafle Verfahren 
kSnnen geradkettige oder verzweigte Kohlenwasserstoff- 
5 reste mit bevorzugt 1 bis 6 Kohlenstoffatomen sein* 

Beispielaweise seien genannt: 

Methyl, Athyl, Propyl, Isopropyl, Butyl, Isobutyl, 
tart. -Butyl f Pentyl, Iaopentyl, Hexyl und Isohexyl. 

Halogenreate fUr das erf indungsgemafle Verfahren kQnnen 
Fluor, Chlor, Brom oder Jod, bevorzugt Fluor und Chlor, 
aein. 

Niederalkoxyreste fUr das erf indungsgemafle Verfahren 
kBnnen einen geradkettigen oder verzveigtea Kohlen- 
wass erst off rest mit bevorzugt 1 bis 6 Kohlenstoffatomen, 
inabesondere 1 bia 2 Kohlenatoff atomen enthalten, 

Beiapielsweise seien genannt: 

Methoxy, ithaxy, Propoxy, Isopropoxy, Butoxy, Isobutoxy, 
Le A 19 507 
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Pentoxy, Isopentoxy, Kexoxy und Isohexoxy. 
1 2 

Falls R und R gemeinsam einen an den aromatischen 
Kern des Benzimidazolylrestes ankondensierten Benzol- 
ring bllden, erhflttt man einen Naphthimidazolylrest. 

5 A f tir das erf indungsgem&Be Verfahren kann ein gerad- 

kettiger Oder verzweigter, gesattigter oder ungesattigter 
bivalenter Kohlenwasserstoffrest mit 1 bis 15, bevor- 
zug-t mit 1 bis 12 , insbesondere nit 1 bis 6 Kohlen- 
stoffatomen seln. \ 

10 Beispielsweise sei genannt: 

Methylen, Athylen, Vinylen, Propylen, Butylen, Butenylen, 
Fentylen, Hexylen, Hexenylen, Cyclohexylen, Cyclo- 
pentylen, Heptylen, Octylen, Decylen, Dodecylen. 

Diese kflnnen gegebenenfalls durch Phenyl, Tolyl, Athyl- 
15 phenyl, Xylyl, Chlar phenyl, Carboxy und/oder Phosphono 

substituiert sein. SI 

3 

Die Salze der Benzimidazolyl-2-alkan-phosphonsauren 
sind ebenfalls neu. Als solche seien beispielsweise 
die Verbindungen genannt, die durch Umset2ung der er- 

20 findungsgemaflen Benzimidazoiyl-2-alkan-phosphonsauren 
mit basischen Verbindungen oder mit S&uren entstehen. 
Als basische Verbindungen seien beispielsweise die 
Alkali- und Erdalkalihydroxide oder -oxide, Ammoniak 
oder Amine genannt. Als zweibasische SSLuren kCSnnen die 

25 erf indungsgemftflen Benzimidazolyl-2-alkian-phosphonsauren 
selbstverstSndlich sowohl mit einem Equivalent als auch 
mit zwei iquivalenten basischer Verbindung Salze bilden* 
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Bevorzugte Salze sind z.B. die Natrium-, Kalium-, 
Magnesium-, Calcium-, Zink-, Chrom- und Molybdan-, 
Ammonium- , Niederalkylammonium- , Diniederalkylammonium- , 
Triniederalkylammoniumsalze • 

) Als SSuren .seien z.B. Minerals Surer! wie Salzs^ure, 
Schwef elsaure , SalpetersSure oder Phosphorsaure oder 
starke organische SMuren wie Trif luoressigsture , Methan- 
sulfonsaure, Benzolsulf onsSure oder Toluolsulf onsSure 
genannt . 

V 

0 Bevorzugte Salze sind z.B. die Sulfate, Phosphate und. 
Sulfonate. 

SelbstverstSndlich kShrien die neuen erf indungsgemSBen Benz 
imidazolyl-2-alkan-phosphonsauren in ihren mBglichen 
tautomeren Formen vorliegen- So k8nnen sie als zwitter- 
5 ionische Verbindungen beispielsweise auch der allgemeinen 



entsprechen. Der Einfachheit halber sollen sie jedoch 
in der Folge durch die allgemeine Formel I charakteri- 
siert werden. 

Als bevorzugte neue Benzimidazolyl-2-alkan-phosphon- 
sfiuren seien Verbindungen der Formel 
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(ii) 



gleich oder verschieden sind und Wasserstoff , 
Methyl, Cfclor, Methoxy und Nitro, 

Vass erst off, Methyl, Benzyl, Phenyl und 

B Methylen, Athylen, Propylen, Butylen, Vinylen, 

Phenylvinylen, Carboxyathylen, Carboxy- 
propylen, Dicarboxypropylen, Dicarboxy- 
butylen, Phosphonopropylen, Phosphonobutylen 
bedeuten, 
genannt. 

Im einzelnen seien belspielsweise die folgenden 
Benzimidazolyl-2 -alkan-phosphons&uren genannt : 

Benzimidazolyl-methanphosphonsaure , -athanphosphonsaure , 
-vinylphosphonsaure , -propanphosphonsaure, -carboxy- 
ath'anphosphonsaure t -B-styrylphosphonsSure , -1 -carboxy- 
1 -carboxymethyl-propanphosphonsaure , ( 1 -Methylbenz- 
imidazolyl) -athanphosphons aure'; ( 1 -Phenylbenzimidazolyl ) - , 
(1-Benzylbenzimidazolyl)-, 5-Methylbenzimidazolyl-, 
5-Chlorbenzimidazolyl- f 4,6-Dimethylbenzimidazolyl-, 
4(5) -Methylbenzimidazolyl-methanphosphonsaure ; 5-Nitro- 
benzimidazolyl-, 5-Methoxybenzimidazolyl- , 4(5)-Methyl- 
benzimidazolyl-athanphosphonsaure . 



worm 
R 4 und R 5 



R 6 
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Es wurde veiterhin ein Verf ahren zur Herstellung der 
neuen Benzimidazolyl-2-alkan-phosphonsfiuren gefunden, 
das dadurch gekennzeichnet 1st, dafl man o-Arylendiamine 
der Forme 1 




(III) 



worin 

R 1 , R 2 , R^ die oben genannte Bedeutung haben 
mit PhosphoncarbonsMureverbindungen der Formel 

0 jOR 7 

Y - A' - P (IV) 
^OR 8 

worin 

Y Carboxy, Carbalkoxy, Carbphenoxy, Cyano, Carbamid 
oder Carbochlorid bedeutet, 

R 7 und R S gleich oder verschieden sind und 

Wasserstofl, Niederalkyl oder Phenyl bedeuten oder 
gemeinsam liber eine Athylexi- oder PropylenbrUcke 
einen Ring- bilden kSnnen, und 

A' ein geradkettiger oder verzweigter, gesattigter 
oder ungesSttigter bivalenter Kohlenwasserstoff- 

Le A 19 307 
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rest nrit 1 bis 15 Kohlenstoff atomen bedeutet, 
der durch gegebenenf alls durch Niederalkyl oder 
Halogen ' substituiertes Phenyl, oder durch Carboxy 



substituiert sein kann, worin R und R die oben 
genannte Bedeutung haben 

in Gegenvart einer S£ure umsetzt. 

Daa erf indungsgem&Se Verfahren kann beispielsweiae- an- 
hand der folgenden Reaktionsgleichung eriautert werden: 



Carbalkoxygruppen fUr das erfindungsgemttfle Verf ahren 
sind CarbonsSureestergruppen, deren aliphatischer Teil 
axis einem geradkettigen oder ver2veig"ten Kohlenwasser- 
stoffrest, bevorzugt au3 einem Niederalkylfest mit 1 
bis 6, incbesondere 1 bis 2, Kohlenstof f atomen besteht* 

Bevorzugte o-Arylendiamine fUr das erf Indungsgem&Be 
Verf ahren aind Verb indungen der Fonnel 

Le A 19 307 
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wo rin 

r 3 

k 5 6 - * 

R ,.R V und R die oben angeflihrte Bedeutung be- 

sitzen. *■» 

5 o-Arylendiamine sind an sich bekannt und kBnnen bei- 
spielsweise durch Urns etzung von o-Nitrochlorbenzolen 
mit Ammoniak oder primSren Aminen und nachf olgende 
Reduktion horgestellt verden. 

Beispielsveise aeien die folgenden o-Arylendiamine 
1 o genannt : 

o-Phenylendiamin, 2,3- und 3 ,4-Diamino-toluol,. -athyl- 

benzol, -propylbenzol, -cumol, -isopropenylbenzol, 

-butylbenzol, -isobutylbenzol, -tert. -butylbenzol, 

-octylbenzol, -dodecylbenzol, -cyclohexylbenzol, , -cyclo- 
15 hexenylbenzol, -diphenyl, -chlorbenzol, -brombenzol, 

trifluormethylbenzol, -fluorbenzol, -nitrobenzol, 

-methoxybenzol, -butoxybenzol, 1 , 2-Diamino-3 ,4-xylol, , 

1 ,2-Diamino-3,5-xylol, 1 ,2-Diamino-3-athyl-6-methyl- 
benzol, 1 ,2-Diamino-3,4,6-trimethylbenzol, 2 , 3-Diamino- 
20 5-chlortoluol, 1 , 2-Diam±no-3 , 5-dichlorbenzol , _1 , 2-Di- 
amino-3 , 4 , 5-trichlorbenzol , 3 , 4-Diamind-6-nitrotoluol , 
3 ,4-Diamino-5-chloroanisol f 2,3-Diamino-5-trif luor- 
methylchlorbenzol, 1,2- und 2,3-Diaminonaphthalin, 
sowie gegebenenfalls deren (Isomeren)gemische. 
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Bevorzugte Phosphonocarbonsaurederivate fttr das 
erf indungsgemafle Verfahren sind Verbindungen der 
Formel . 



Y.' --B' - P (VI) 





worin 

Y' Carboxy, .Carbalkoxy und Cyano, 

B' Methylen, Athylen, Propylen, Butylen, Vinylen, 
Phenylvinylen; Carboxy-, Carbalkoxy- und Cyano- 
athylen und -propylen; Dicarboxy-, Dicarbalkoxy- 
und Dicyano-propylen und -butylen, und 

9 10 

R und R gleich oder verschieden sind und Wasserstoff 

oder Niederalkyl, insbesondere Methyl und Athyl, 
bedeuten. 

Phosphonocarbonsaurederivate fUr das erf indungsgemaSe 
Verfahren sind an sich bekannt; G.M. Kosolapoff, 
Organophosphorus Compounds, New York, John Wiley u. 
Sons, Inc., (1950) 121 ff; G.M. Kosolapoff and' L. Meier, 
Organic Phosphorus Compounds, Vol.. 7, Chapter 18, 
"Phosphonic Acids and Derivates", John Wiley and Sons, 
New York (1976); Houben-Weyl, Methoden der Organischen 
Chemie, Bd. XII/1 , Organische Phosphorverbindungen, 
S.. 348 ff. und DE-OS 2 015 068; DE-OS 2 333 151; 
DE-OS 2 333 353; DE-OS 2 602 030; JA-PS 077 807 
(9.7.1974); DE-OS 2 621 604; DE-OS 2 621 605 und kBnnen 
beispielsweise durch Umsetzung von Halogenalkylcarbon- 
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saure verb indungen mit Triallcylphosphiten oder durch ■ 
Addition von Dialkylphosphiten an (oc t fl)-ungeaattigte 
Carbons aurederivate hergestellt werden. 

Beispielsweise seien die folgenden Fhosphonocarbon- 
5 saureverb indungen genannt: 

Phosjahono-essigsaure, -propionsSure, -buttersaure , -iso- 
..^ buttersfture, -pivalinsaure, -valeriansaure, -isovalerian- 
slure, -capronsaure r -isopapronsaure, -oenanthsaure, 
-caprylsaure , -caprinsaure , -laur ins aure, -stearins aure, 

10 -acrylsaure, -methacrylsaure, -crotonsaure , -allylessig- 
saure, -hexensaure, -undec ens aure, -zimtsaure, -chloro- 
2imt3aure, -methylzimtsaure, -me thoxyzimt saure, -cyclo- 
butancarb oris aure , -cyclopentancarbonsaure , -cyclohexan- 
carbonsaure, . -cyclohexencarbonsaure, -cyclohexylessig- 

15. saure, -cyclohexylcapronsaure, -phenylessigsaure, -chlor- 
phenylessigsaure , -bromphenylessigsaure , -dihydrozimt- 
saure , -methyldihydrozimtaaure, -phenylpropionsaure , 
-chlorphenylbuttersaure , -phenylacrylsaure , 
-malonsaure , -methylmalonsaure , -cyclohexylmalonsaure , 

20 maleinsaure, -fumarsaure , -bernsteinsaure, -athylbern- 
ateinsaure, -dimethylbernsteinsaure , -allylbernstein- 
saure, -butylbernsteinsaure, -benzylbernsteinsaure, 
-phenylbernsteinsaure, -glutaraaure, -methylglutarsaure, 
-dimethylglutarsaure , -methylphenylglutarsaure , -adipin- 

25 saure, -trime thyladip ins aure, -pimelinsaure, 

-athantricarbonsaure , -propantricarbonsaure , -butantri- 
carbonsaure , -pentantricarbonsaure , -hexantri carbon- 
saure , -heptantricarbonsaure . 

Diphosphono- buttersaure , -valerians aure , -isovalerian- 
30 saure, -capronsaure, -isocapronsaure , -pimelinsaure , 
-butandicarbonsaure, -pentandicarbonsaure. 
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Triuhosphono-pentancarbonatture sowie die gegebenenf alls 
gemischtenNitrile, Amide, Chloride oder Ester, wie 
Methyl-, Athyl-, Propyl-, Butyl- oder Phenylester, der 
Phosphono-, Diphosphono- und Triphosphono-carbonsaur'en. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren kann auch ohne Mitver- 
wendung von- zusatzlichen Sauren durchgefUhrt werden, 
insbesondere dann, wenn die Ausgangsverbindungen der 
Formel (IV) selb'st Phosphonosaurereste enthalten. In 
der Regel werden Jedoch fur das Verfahren gemas der Er- 
. findung Sauren eingesetzt. Als solche seien beliebige, 
insbesondere starke Protonensauren, genannt, mit Aus- 
nahme solcher, • beispielswelse Carbonsauren, die mit 
den Ausgangsatoffen der Formel (III) zu Benzimidazolen 
reagieren kannen. 

Beispielsweise seien Minerals auren, wie Salzsaure, 
Bromwas a erst of failure, Schwef elsaure., Phoephorsaure 
r und/oder Salpetersaure oder organlsche Sauren, wie 
Phosphons auren oder Sulf onaauren, wie Methanaulf on- 
saure, Benzolaulfonaaure, oder Toluolsulf onsaure, 
genannt. Die Sauren kbnnen einzeln oder im Gemiach, 
vorzugsweiae in waflriger LSsung eingesetzt werden. 

Die Konzentration der Sauren im Reaktionagemisch" 1st 
in weiten Grenzen variabel und richtet slch nach deren 
Art, Eigenachaften, Lflalichkeit. Im allgemeinen setzt 
man die SBure in 5 bia 80 Gew.-#, vorzugaweise in 
10 bis 50 Gew.-# der ReaktionslSsung ein. 

Das erfindungagemafle Verfahren kann^im..a-1-lgemeinen 
im Tenperaturbereich von 50 bis 200°C, vorzugsweiae 
von 80 bia 120°C, durchgefUhrt werden. Im allgemeinen 
arbeitet man unter Normaldruck. Es ist jedoch auch 
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moglich, das erf indungsgemafle Verfahren bei einem 
Unter- Oder einem Uberdruck durchzufUhren. 

«•>» . 

Die Arbeitsweise fur das erf indungsgemaBe Verfahren 
kann sowohl diskontinuierlich als auch kontinuierlich 
sein. 



Imallgemeinen setzt man die Aus gangs verb indungen im " 
aanShemd st ochiometr ischen . Veijhaitnis miteinander urn; 
es kann. Jedoch auch von Vorteil sein, dea o-Arylendiamin 
oder die Phosphonocarbonsaure im Uberschufl, beispiels- 
weise von 5 bis 50 %, vorzugsweise 10 bis 25 %, einzu- 
setzen. ..■ 



Die Menge der vSflrigen Saure im Reaktionsmedium kann 
in veiten Grenzen schvanken und richtet sich im vresent- 
lichen nach Art der SMure, LSslichkeit der Ausgangs- 
15 und Endprodukte sowie Reaktivitat der Ausgangsstoff e. 
Im allgemeinen setzt man in das erf indungsgemaBe Ver- 
fahren 0,5 bis 5 Gev. -Telle Saur«, bevorzugt 1 bis 3 
Gev .-Telle- SSure, bezogen suf daa o-Arylendiamin ein. 
Im allgemeinen mischt man die Ausgangsstoff e mit der 
waflrigen Sfiure bei Raumtemperatur und ervarmt unter 
einem Schutzgas, belspielsweise Stickstoff oder einem 
Edelgas y zur Reaktionstemperatur. Es ist aber auch 
mSglich, eine der beiden Aus gangsverb indungen zu der 
LSsung oder Suspension der anderen bei ReaJctionstempera- 
25 tur oder beide bei der Reaktionstemperatur in das 
Reaktionsmedium einzutragen. 
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Die Auf arbeitung, Isolierung und Reinigung der nach dem 
erf indungsgemaflen Verfahren hergestellten Benzimidazolyl- 
2-alkan-phosphonsauren erfolgt in Ublicher Weise, bei- 
spielsweise .durch Neutralisation des Reaktionsgemisches 
bis zum isoelektrischen Punkt der Benzimidazolylphosphon- 
sduren, Absaugen, Umkristallisation oder Umfailung. 

E3 wurde auflerdem ' gefunden, dafl die Benzimidazolyl-2- 
alkan-phosphons£uren und deren Salze eine ausgeprSgte 
korros ions inhibierende Wirkung haben and als Korrosions- 
inhibitoren verwendet werden kSnnen. Zur Korros ions- 
inhibition kSnnen sie einzeln, untereinander kombiniert 
oder zusammen mit^anderen bekannten Korros ions inhibi- 
toren, wie beispielsweise Natriumbenzoat , Natrium- 
cinnamat, Natriuanitrit, Natriumnitrat , Borax, Alkali- 
phosphaten, -molybdaten, -chromaten, -silikaten, Alkanol- 
aminen oder Zinkverbindungen eingesetzt werden. Die er- 
f indungsgemaflen Verbindungen werden zur Korrosionsin- 
hibition im allgemeinen wiflrigen, waflrig-alkoholischen, 
alkoholischen und/oder Slhaltigen Medien zugesetzt; 
beispielsweise kQnnen sie eingesetzt werden als 
Korrosionsinhibitoren in Warmetrsigern von. KUhl- oder 
Heizkreisiauf en, Ktihlschmierstof f en, MotorBlen oder 
Sparbeizen. Durch Zusatz der erf indungsgemaflen Stoffe 
der Fonnel (I) und/oder deren Salze zu den genannten 
Medien oder Kreislauf flUssigkeiten wird die Korrosion 
von Metallen, insbesondere von Kupfer und dessen 
Legierungen, verhindert. 

Die anzuwenderide Inhibit orkonzentrat ion hangt von dem 
zu inhibierenden System ab. Im allgemeinen werden die 
erfindungsgemaflen Korrosionsinhibitoren in Konzen- 
trationen von 0,0001 bis 0,3 Gew.-#, bevorzugt von 
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0,001 bis 0,05 Gew.-#, bezogen auf die Gesamtmenge des 
zu inhibierenden* Mediums , eingesetzt- 

Gegentlber 'bekannten Korrosionsinhibitoren, vie or- 
ganischen Mercaptoverbindungen Oder Triazolderivaten, 
haben die erf indungsgemaflen Benzimidazolyl-2-alkan- 
pKosphonsauren beispielsveise folgende Vorteile: 

BestSndigkeit und Wirksamkait liber einen breiten pH- 
Bereich; Stabilltat gegentlber Oxidation, vornehmlich gegen 
Oxidation durch Luf tsauerstoff ; gute thennische Stabili- 
ty; Bestandigkeit jegen Hydrolyse; leichte Loslichkeit, 
insbesondere in wSSrigen basischen Medien, die beispiels- 
weise als Kreislauf fltissigkeiten in Verbrennungskraft- 
maschinen verwendet werden. 

Die neuen Benzimidazolylalkanphosphonsauren bzw. ihre 
Alkalisalze eignen sich gut als Netzmittel bei der Her- 
stellung von hochkonzentrierten wSLBrigen Pigment- und 
FUllstoff aufschlSLmmungen. Unter hochkonzentriert wird 
dabei im allgemeinen ein Feststoff gehalt Je nach einge- 
setztem Pigment oberhalb etva 45 Gew„-?6 f bezogen auf das 
Suspensionsgewicht verstanden. Derartige Pigment- bzw. 
FUllstoff auf schiammungen werden vielfach auch als 
Slurries. bezeichnet (DE-OS 2 237 791, 2 233 517, 
2 135 535, 2 045 141, 1 810 042, 2 044 510 und 2 611 768). 

Die Vorteile bei der Verarbeitung dieser Slurries gegen- 
tlber dem pulverf ormigen Pigment und FUllstoff sind in . 
den vorstehend zitierten Off enlegungsschriften aus- 
fUhrlich beschrieben worden. 
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Die Zudosierung der erf indungsgemafl zu verwendenden Ver- 
bindungen zu den Pigment en und FUllstoffen bereitet 
keine Schwierigkeiten, da sie in ver- 
dtlnnten Laugsn (NaOH, K0H,-NH 4 0H usw. ) loslich sind. 

.5 Sie konnen daher entweder. dem Wasser zugesetzt werden, 
in- dem das Pigment dispergiert werden soil oder auch . 
bereits beim Herstellungsprozefl auf die OberflSche des 
Pigments auf gebracht werden, z.S. vor oder wahrend der 
Endmahlung in einer Stift-, Kugel-, Pendel- oder Strahl- 

10 mtihle. 

In einer besonders bevorzugten Ausf Uhrungsf orm k3nnen 
schlecht transportierbare Filterkuchen mit relativ 
hohem FestkSrpergehalt (25 bis 50 %) durch Zusatz der 
erf indungsgemaB en Verbindungen. "verfltissigt" und in 
15 dieser Form leicht (z.B. durch Pumpen) transportiert 

werden, beispielsweise in eine nachf olgende Trocknungs- 
oder Calcinierungsanlage. 

Die Stelle im Produkt ions gang des Pigmentes oder Filll- 
stoffes, an der. die erf indungsgemaB verwendeten Ver- 
20 bindungen zugeftigt werden, ist nicht von entscheidender 
Bedeutung. - 

Die Zusatzmenge selbst betrigt ,je nach Pigment oder ■ Ftill- 
stoff 0,02 bis 2, vorzugsweise 0,1 bis 1 Gew.-# der er- 
findungsg.emaflen Substanzen, bezogen auf den Feststoff . 
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H^CH 2 CH 2 -P(0H) 2 



25 Ber. C 47,8 H 4,90 N 12,39 P 13,70 
Gef. 47,5 4,88 12,60 14,05 
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Be:'.st>ier 1 . 

In die siedende Losung von 259 g (2,4 Mol) o-Phenylen- 
diamin in 1000 g H 2 0. und 1000 g konzentrierter Salz- 
saure laflt man unter Stickstof f Uberleitung unter Riihren 
5 534 g (2,22 Mol) 3-Phosphonopropionsauretriathylester 
innerhalb 30 Minuten einlaufen und halt noch 15 bis 
20 Stunden bei RUckf luLtemperatur. Nach Erkalten 18st 

man durch vorsichtige Lugabe (KUhlen!) von 1200 g ^ 
45 %-iger Natronlauge land ca. 50(7. bis 1000 ml H £ 0 urn ^ 

10 und schUttelt die braune LSsung mit Methylenchlorid 

mehrfach aus , bis die Methylenchloridphase farblos | 
bleibt. Anschliefiend wird die waflrige Phase unter Ver- | 
wendung von reichlich Aktivkohle 30 Minuten zum RUck- | 
fluB erhitzt und nach Filtration mit SalzsSure auf pH 4,5 :| 

15 eingestellt: helle bis braunliche Kristalle. Man saugt ; | 

ab, schiammt die Kristalle mehrfach mit warmem Wasser auf, ;| 
saugt ab und wascht mit Nasser chloridfrei. Beim Ein- f 
engen der Mutterlaugen und Waschwass.er im Vakuum erhait ; | V^; 

man weiteres Material, das auf die gleiche Weise ge- J sai 

20 reinigt wird. Nach Trocknen im Vakuum liber P 2 0 5 gewinnt ^ 
man 405 g (80,4 % der Theorie) an 2-^enzimidazolyl-(2)7- 
athanphosphonsaure als hellbeige bis farblos es, bis 
300°C nicht schmelzendes Pulver. 
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Beispiel 2 

905 g (4,0 Mol) Phosphonoessigsauretriathylester laSt man 
bei StickstoffUberleitung und RUhren innerhalb von 
30 Minuten In die siedende LBsung von 472 g (4,2 Mol) 

5 o-Phenylendiamin in 3200 g halbkonzentrierter Salzsaure 

einlaufen und halt noch 18 Stunden bei Rtickf luBtemperatur . 
Nach Erkalten alkalis i^rt man vorsichtig mit 3200 "g 
25 %-iger Natronlauge, schUttelt die Losung 3mal mit je 
ca. 700 ml CH 2 C1 2 aus, kocht ""dann die waflrige Phase 

10 30 Minuten mit Aktivkohle auf und stellt nach Filtration- 
die helle klare LSsung mit konz. HC1 auf pH 5 ein. Die 
ausgef allenen Kristatle 'werden abgesaugt und durch mehr- 
faches Auf schlammen in lauwarmem Wasser Cl-frei ge- 
waschen. Nach Trocknen im Trockenschrank Uber P 2 0^ erhalt 

15 man 553 g (65 % der Theorie) an Benzimidazolyl-(2)- 

methanphosphonsaure, hellbeige bis farbloses, bis 300°C 
nicht schmelzendes Pulver. 




Ber. C 45,29 H 4,28 N 13,21 P 14,60 
20 Gef. 45,55 4,32 13,55 ' 14,95 



BeiSDiel 3 

Die Mischung aus 200 g H 2 0, 200 g konz. H 2 S0^, 60 g 
(0,55 Mol) o-Phenylendiamin und 113,1 g (0,5 Mol) 
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Phosphonoessigsauretriathylester halt man; unter Stick- 
stoffUberleitung 25 Stunden bei RUckfluBtemperatxjr, • 
alkalis iert die LHsung nach Erkalten durch Zugabe von 
500 g 40 #-iger Natronlauge unter Verdtlnnen mit ca. 
5' 1500 ml Waaser und arbeitet, vie in Beispiel 2 beschrieben, 

weiter auf. Man erhalt 76 g (71,5 %) an Benzimldazolyl- : z 
(2)-methanphcsphonsaure. ' ' = 

a 

. Beia-piel k - 

165 g H 2 0, 235 g 85 % 60 g (0,55 Mol) o-Phenylen- 

10 dlamin und 113,1 g (0,5 Mol) Phosphonoessigsauretri- 

athylester werden gemischt und unter Stickstofftiber- 

leitung 48 Stunden-zum RUckflufl erhitzt. Alkalisiert 

man nach Erkalten die dunkle LSsung mit ca.. 250 g 

konzentriertem Ammoniak und 1000 ml P^O und arbeitet 
15 analog Beispiel 2 auf, so erhalt man 71 g (66,8 % der 

Theorie) an Benzimidazolyl-(2)-methanphosphonsaure. 

Beispiel 5 

95,6 g (0,5 Mol) . Phosphonopropionsaurenitrildiathyl- 

ester, 60 g (0,55 Mol) o-Phenirlendiamih, 350> g konz. ' 
20 HC1 und 200 g HgO werden unter StickstoffUberleitung 

16 Stunden zum RUckflufl erhitzt. Danach fUgt man Aktiv- ' 

kohle zu der dunklen L3sung zu, halt noch 30 Minuten 

bei RUckflufl , filtriert und stellt die hellrBtliche 

L3sung mit ca.'250 g 45 #-iger Natronlauge auf pH 3 
25 ©in. Die grauen bis farblosen Kristalle- .an-2-£Benz- 

imidazolyl-(2)J7-athanphosphonsaure werden abgesaugt 

und durch mehrf ache Auf schiammung mit Vasser und Ab- 

saugen Cl~-frei gewaschen, nach Trocknen 92,2 g 

(85 % der Theorie). 
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Beis-piel 6 

226,2 g (1 Mol) Phbsphonoessigsauretriathylester, 220 g 
(1,05 Mol) *,5-Diamino-1 ,3-diine-thylbenzol-dihydro- 
chlorid (97 #ig) , 400 g H 2 0 und 300 g konz. HC1 werden 
analog Belspiel 2 miteinander umgesetzt. Man erhaTt 
195 g (81 % der Theorie) an 4,6-Dimethylbenzimidazolyl- 
(2)-methanphosphonsaure, hellbraunliche Kristalle, die 
unter 300°C nicht schmelzen. 




Ber. C 50,0 H 5,46 N 11,66 . P 12,89' 
Gef. 50,0 5,81 11,5 12,7 

Folgende Verbindungen wurden analog Beispiel 2her- 
gestellt : 

X 
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3eispiel/Ausgangsstoff X • R Fp Ausbeute (%) 

7 3,-4-Diaminotoluol 5-CHj H - 55,7 

8 4-Chlor-1 ,2-diamino- 5-C1 H - 71,3 
benzol-. 

9 o-Toluylendiaain." 1 ") 4(5)-CH, H - 53,5 
(Isomerengemisch 'ca. 3 

1:1) . 

10 N-3enzyl-o-phenylen- H CH-CgH- - 61.7 
diamin . * ° 5 

11 N-Phenyl-o-phenylen- H 0,-H- - 32 
diamin ° 5 



Folgende' Verbindungen wurden analog Belspiel 1 unter Ver- 
wendung von 3-Phosphonopropioiisauretrimethvlester an- 
atelle des -triathylesters hergestellt: 




0 

CH 2 CH 2 -P(0H) 2 



Beispiel/Ausgangsstoff X R Fp Ausbeute (%) 

12 N-Methyl-o-phenylen- H . CH, 228°C ++) 62 
diamin •> 

13 4-Nitro-1 ,2-diamino- . 5-N0- H - 33,5 
benzol * 

14 4-Methoxy-1 ,2-di- 5-OCH, H - 59 
aminobenzol 3 

15 o-Toluylendiamin ^ 4(5) -CH, H 280°C 82,7 
(Isomerengemisch ca. •> Zers. 

1:1) 

+) 2,3- und 3,4-Diaminotoluol; ++) 4 Telle H 2 0 
Le A 19 307 
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Beiauiel 16 



Setzt-maa 110 g (0,43 Mol) 4-Phoaphonobuttersauretri- 
athylester und 48,6 g (0,45 Mol) o-Phenylendiamin ent- 
sprechend Beispiel 1 in 200 g konz. HC1 und 200 g H 2 0 
miteinander urn,- so erhfilt man 52,5 g (51,5 %) an 
3-Z?enzimidazolyl-(2)7-propanphosphons&ure , hellgraue 
Kristalle vom Fp. ca.. 280°C Zers. 

OCA o v 

H (CH 2 ) 3 -P(0H) 2 



Ber. C .50,00 H 5,46 N 11,66 P 12,89 
10 Gef. 50,30 5,17 11,75 13,20 

Beiapiel 17 

fl 6,5 g (0,80 Mol) o-Phenylendiamin werden mit 167 g 
(0,75 Mol) Di&thylphosphonoacrylaauremethylester,. ent- 
aprechend Beispiel 1 , in 600 g halbkonzentrierter Salz- 
15 aflure umgeaetzt. Die Auabeute-. an 2-ZBenzimidazolyl-(2i7- 
vinylphosphonsfiure, beige bia farbloae nicht achmelzende 
Kriatalle, betrSgt 75,8 % der Theorie (128 g). 




Ber. C 48,22.. H 4,05 N 12,50 P 13,82 
20 Gef. 48,30 4,35 12,45 14,12 
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Gema\fl der Verf ahrensweise von Beisplel 1 werden unter 
Vervrendung von 3-Dimethylphosphonobuttersaureathylester 
f olgende Verbindungen erhalten: 




CH, 



I 2 II 
CH--CH — P(OH) 



2. 



5 Beispiel/Aus gangs st off e X Fp Ausbeute (96) 



18 2,3-Diaminotoluol 4-CHj - 69,7 

19 o-Toluylendiamin 4(5)-CH, - 61,3 
(Isomerengemisch ca. ^ 

1:1) 

10 Gemafl der Verf ahrensweise von Beispiel 1 werden unter 
Verwendung von Dimethylphosphonobernsteinsaurediathyl- 
es'ter folgende Verbindungen erhalten: 




g* CH 2 -CH — P(CH) 2 
COOH 

Beispiel/Aus gangsstoffe X Fp . .. - Ausbeute (90 

15 20 o-Phenylendiamin H - 73,4 

21 . 3,4-Diaminotoluol 5-CH, - 6^,7 
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Beisuiel 22 

Setzt man analog Beispiel 1 78 g (0,25 Mol) 2-Phosphono- 
zimtsauretriathylester mit 32,5 g (0,3 Mol) o-Phenylen- 
diamin in 300 g halbkonzentrierter Salzsaure urn, so er- 
hait man 25 g (35,3 % der Theorie) an 8-/Ienzimidazolyl- 
(2J7-fl-styrolphospKonsaure f beige nicht schmelzende 
Kriatalle. 




Ber. C 60,00 H'4,36 N 9,33 P 10,32 
10 Gef. 58,99 4,59 9,59 10,80 

Beispiel 23 

40,5 g (0,375 Mol) o-Phenylendiamin, 271,2 g (0,5 Mol) 

Phosphonobutantricarbonsaure (50 %Lg in Wasser) und \ 

100 ml Wasser werden 30 Stunden unter Stickstoff am . i 
15 RUcleflufl erhitzt. Nach Erkalten saugt man die ausge- 

schiedenen Kristalle ab und kristallisiert aus 15 Teilen 

Wasser unter Zusatz von Aktivkohle urn. Man erhait 

63,5 g (49,6 % der Theorie) an 3-ZPenzim±dazoIyl-(2H- 

1 -carboxy— 1— carboxymethyl-propanphosphonsaure7**f arb- 
20 lose nich-b schmelzende Kristalle. J 

l 
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r^Jj H COOH 

„ h CH 2 CH 2 -C - — P ( OH ) 2 
■ COOH 

Ber. C 45,45 ' -H 4,38 N 8..20 P 9,05 
Gef . -45,10 "4,13 8,37 9,35 . 

Beiaplel 24 

V 

5 Prtifung als Korrosi oris inhibit or 

Als Prtiflinge wurden 65 x 23 x 2 mm blank gebeizte und 
entfettete Kupferbleche verwendet; als TestlSsung diente 
ktinstliches Meerwasser nach ASTM D 665-IP 135, welchem 
der Jewells zu prtif ende Korrosions inhibitor zugegeben 
10 . wurde.. WShrend der Versuchsdauer von 7,5 Stunden be- 
fanden. sich die Prtiflinge vollkommen eingetaucht in 
der 55°C warmen TestlSsung," in die ca. 100 ml Luft/min 
eingeleitet wurde. 

Nach dem Test wurden die Prtiflinge 15 Sekunden lang 

15 in halbkonzentrierter Salzs£ure_gereinigt und mit Wasser 

und Aceton gewaschen. Vor und nach dem Versuch wurden 

die trockenen Prtiflinge gewogen. Die so erhaltenen 

2 

Massenverluste, bezogen auf die Fiache m sovie das 
Aussehen der Prtiflinge und der Testl3sungen nach den 
20 Versuchen sind in der Tabelle I aufgefUhrt. 
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Beis-piel 25 



HerateJLlung einer f lleflf ahigen lagerstabilen hochkonzen- 
trierten waflrigen Titandioxidaufschlammung mit Hilfe von 
Benzimldazo]£alkahphosphonsauren 

Als Pigment wurde ein Handelsprodukt , ein unbehandelter 
Anatas mit 99 9S v 'Ti0 2 -C,ehait , eingesetzt. Das Pigment 
ist gut dispergierbar aufgrund der durchgeftlhrten 
Raymond-Mahlung. v 

Die bei der Slurry-Herstellung eingesetzten Hilfs- bzw. 
Netzmittelmengen betrugen 0,3 % der erfindungagemaflen 
Subatanzen, bezogen auf das Ti0 2 -Pigment. 

Als Vergleichsprobe wurde eine Slurry ohne jeglichen 
Netzmittelzusatz hergestellt und eine we it ere mit 0,3 % 
Polyphosphat (A), einen fUr diese Anwendungsgebiete 
weit verbreiteten Hilfsstoff . 

Die Herat ellung der Slurries erfolgte, indem zunachat 
daa Hilfa- bzw. Netzmittel ala 10 #-ige alkalische 
Ldsung vorgelegt wurde (z.B. 2 T 16 g). Um eine Beein- ' 
flussung durch die hone HMrte des zur VerfUgung stehenden 
Leltungswassers zu vermeiden, wurde nur mit destil- 
liertem Wasser gearbeitet. Anachlieflend wird mit Wasser 
aufgefUllt entaprechend dem spater gevunachten Fest- 
kHrpergehalt (z.B. 28,00 g minus 2,16 g. =-25,84 g) . 
Anachlieflend wird unter Rtlhren die'abgewogene Menge 
Pigment zugegeben (z.B. 72 g) . Danach wird die gesamte 
Aufschlammung bei mflglichat hoher Umdrehungazahl mit 
Hilfe eines Dissolvers ca. 15 Minuten dispergiert. 
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Die gemessenen Viskositaten sollen dann bei maglichst 
hohem FestkSruergehalt mBglichst niedrig sein. Die Vis- 
kosi-tatezi /Pascal- Sekunden, abgeiriirzt Efe. • sec/ werden mit 
Hilfe eines Rotationsviskosimeters bestimmt, wenn 
5 maglicli bei gleicher oder bei der je- 
% m weils hSchstmSglicheri Schergeschwindigkeit D [a . 

t: • Die Messungen erfolgen nach 1 Tag und nach etva 2- bis 

3-wcJchiger Lagerung.__ 
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FUr eine gute Slurry 1st es wichtig, dafl nicht nur die 
10 Viakositaten mBglichst konstant bleiben, sondern dafl 

•i 

slch mflgllchst wenig Bodensatz wahrend der Lagerzeit 
von ca. 2 bis 3 Wochen bildet bzw. dafl ein Bodensatz 
leicht vieder aufrUhrbar ist. Diese Prtlfung erfolgte 
durch RUhren der Slurries mit einem Spat el per Hand. 
15 Deutliche Unterschiede im Lagerstabilitatsverhalten 
lassen sich mit dieser relativ groben Methodeaber 
schnell und gut feststellen. 

Die Ergebnisse sind der Tabelle II' zu entnehmen. 

Im Vergleich zur Nullprobe, ohne Netzmittel, zeigen die 
20 erfindungsgemaflen Substanzen ihre gute Eignung durch 
einen hdheren FestkSrpergehalt bei einer gleichzeitig 
niedrigeren Viskositat. In bezug auf das Vergieichs- 
netzmittel ist die Lagerstabilitat (Viskositat, Boden- 
satz, Verarbeltbarkeit) der ait den erf indungs gemaflen 
25 Substanzen hergestellten Slurries deutllch besser. 

3eistiiel 26 

Herstellung einer flieflf Bhigen, lagerstabilen hocnkon- 
zentrierten vaflrigen Ti0 2 -Auf schlammung 
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Die Herstellung und. Messung der Slurries erfolgte vie 
unter Beispiel 25 beschrieben. 

■ Als Pigment wurde wieder ein Handelsprodukt , ein unbe- 
handeltes Anataspigment mit 99' % Ti0 2 -Gehalt eingesetzt. 
5 Im Unterschied zu "den im Beispiel 25 verwendeten Anatas- 
pigment zeichnet sich dieses Pigment .inf olge einer Dampf- 
•strahlmahlung durch eine besonders gute Dispergierbar- 
keit aus. 

**•*' 

Die Ergebniase sind der Tabelle III zu entnehmen- Im Ver- 
10 gleich zur Nullprobe haben die Slurries mit den Netz- 
mitteln einen hahereiL.Festkarpergehalt. Die Auf- 
schiammungen mit den erf indungsgem&flen Substanzen ver- 
halten sich in der Lagerstabilitat gtJnstiger als die 
Aufschiammung mit Polyphosphat (A). 

15 BeiSTJiel .27 

Herstellung einer flieflf Shigen, lagerstabilen hochkon- 
zentrierten v&flrigen Eisenoxidgelb-Auf schiammunff 

Als Pigment wurde ein Handelsprodukt, ein Eis'enoxid- 
gelbpigment (bcFeOOH) mit einem Fe 2 0 3 ~Gehalt von 86 % 
20 und der vorherrschenden TeilchengrBSe der nadelf Brmigen 
Primarteilchen von 0,1 x 0,7 yum eingesetzt. ' 

Als Vergleichsslurries wurden neben der Nullprobe 
Slurries mit Polyphosphat (A) und Amlnotrimethylenphos- 
phbnsaure (B). hergestellt. 

25 Die Herstellung und Messung der Slurries erfolgte wie 
unter Beispiel 25 beschrieben. . 
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Die Ergebnisse sind der Tabelle IV zu entnehmen. ■ 

Bei diesem schwer "zu verf lUssigenden" Pigment (aufgrund 
der Nadelstruktur der PrimSrteilchen) sind die Unter- - 
schiede zwischen der Nullprobe und den Slurries mit 
5 Netzmitteln geringer .als in den Beispielen 25 und 26. 

Die erf indungsgem&Ben Substanzen sind im Lagerverhalten 
gUnstiger als die Vergleichssubstanzen A und B. 

Beispiel 28 

Herstellung einer flieBf Mhigen lagerstabilen hochkon- 
10 zentrierten waflrigen Eisenoxidschwarz-Auf schlSmmung 

Als Pigment wurde eiiTHandelsprodukt , ein Eisenoxid- 
schwarzpigment (Fe^O^) mit .94 % ?e 2 0 3 e^S******- A ^ s 
Vergleichsslurries wurden neben der Nullprobe Auf- 
schlMmmungen mit Polyphosphat (A) und 2-Aminophosphon- 
15 butantricarbonsaure-1 ,2,4 (C) eingesetzt. 

Herstellung und Priifung der Slurries erfolgte gem&B 
Beispiel 25. 

Die Ergebnisse sind in Tabelle V zusammengef aflt • 

Mit den erf indungsgemSBen Substanzen und den Vergleichs- 
20 netzmitteln lassen sich Slurries mit einem FestkSrper- 
gehalt von 65 % herstellen (Nullprobe nur 60 Jf). Alle 
Slurries sind gut lagerstabil. Die zum Vergleich her- 
angezogenen Netzmittel und die erf indungsgem&fien 
Substanzen verhalten sich gleich .guty 



Le A T9 507 



0 300 27/03 8 6 



£ 2855659 



- 30 - 

BeiSDiel 29 . 

Herstellung einer flieflfahigen lagerstabilen hochkon- 
zentrieTten w&flrigen Ti0 2 -Auf schlMnmung 

Herstellung und PrUfung der Slurries erfolgte vie unter 
Beispiel 25 angegetuen. 

Die Ergebnisse sind der Tabelle VI zu entriehmen. 

Als Vergleichsslurries 'wurden neben der Nullprobe wieder 
die vorstehend auf gef Uhrten Netzmittel A, B und C ein- 
gesetzt. 

Die erf indungsgemSLflen Substanzen und die anderen Netz- 
mitt el ergeben im Vergleich zu der Nullprobe Slurries 
mit deutlich hBheren FestkSrpergehalten. • 
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Tabelle II 



Netzmittel^ 




FK 


Viskos 
nach 1- Tag 


it at 

10 Tagen. 
D'/s ^Pa-ae: 


Ailgemeines Aus- 
sehen nach 10 
Tagen 


A 

Beispiel 20 
Beispiel 21 


0,3 

0,3 
0,3 


65- 
72 

72 
72 


'98,3 13,1 
79,37 19,5 

137,1 1 79 
137,1 1,3 


98,3 1.3,2 
nm 

59,2 4,3 
137,1 1,9 


pastas r noch 
verarbeitbar 

fest, nicht mehr 
verarbeitbar 

schwach struk- 
turviskos , nach 
leichtem RUhren 
sofort fltlssig 
gut verarbeit- 
bar 



FK = FestkSrper C&J 

nm. = nicht meSbar inf olge zu hoher Viskos itat oder 

eines nicht mehr aufrUhrbaren, f esten Bodensatz 



Tabelle III 

Viskositat 



Netzmittel 


% 


FK 


nach 1 Tag 
Dfa'^JVa.' sec 


14 Tagen 


Allgemeinea Aus- 
sdhen nach 14 
Tagen 






65 


43,35 0,09 


43,35 0,09 


strukturvis- 
kos; gut ver- 
arbeitbar 


A 


0,3 


72 


nm 


nm 


fest; nicht 
mehr . verar- 
beitbar 


Beispiel 8 


0,3 


72 


42,45 12,1 


42,45 12,7 


pastBs , 
noch verar- 
beitbar 


Beispiel 9 


0,3 


72 


42,45 15,8 


42,45 16,7 


pastes , 
noch verar- 
beitbar 
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Tabelle IT 



Viskositat 



Netzmittel 






nach 1 Tag 


t4 Tagen 
:D/s~l7^a.sa: 


Allgemeinea. Aus- 
sehen nach 1-4 
Tagen 


- 


- 


-8 


98 1 3. 6,4 


'93,3 5,6 


pastes, verar- 
beitbar 


A. 


0,3 


50 


nm. 


nm 




B 


0,3 


50 


1T1,2 0,02 






Beispiel 21 


0,3 


50 


•10J,9 1,4 


98,3 3,2 


pastas., verarbe it- 
bar 


Beispiel 9 


0,3 


50 


98, r" 4,4 


98,3 4,4 


pastas, . verar- 
be itb ar- 


Beispiel 15 


0,3 


50 


98,3 6,2 


98,3 4,3 


pastas, verar- 
beitbar 


Beispiel 8 


0,3 


50 


103,9 1,1 


103,9 1,3 


leicht pastas , 
verarbeitbar v 



Tabelle V 



Netzmittel 96 FK 



Viskositat 

nach 1 Tag "?4 Tagen 
-1- 



I>Zs~_^>a-s6C 



Allgemeines 
Aus sehen nach 
14 Tagen 



A 
C 

Beispiel 9 
Beispiel 21 
Le A 19 307 



0,3 

0,3 

0,3 
0,3 



60 
6 5 
65. 

65 
65 



103,9 1,1 

98,3 2,5 

103,9 1,6 

98,3 2,4 

103,9 1,7 



98,3 
98,3 

98,3 

98,3 
98,3 



1,4 
2,7 

2,0 

2,6 
1.7 



leicht pastas, 
verarbeitbar 

leicht pastas, 
verarbeitbar 

leicht pastas, 
verarbeitbar 

leicht pastas, 
verarbeitbar 

leicht pastas, 
verarbeitbar 



96 0027/0385 



55 - 



2855659 



Tab e lie VI 



Netzmittel % 



Viskositat 
nach 1 Tag 14 Tagen 



FK 



sec 



DZs"!7pa-sec 



Allgemeines 
Aussehen nach 
14 Tagen 



A 
B 



Beispiel 8 



Beispiel 7 



Beispiel 17 



Oil 
0,3 

0,3 
0,3 
0,5 
0,3 



63 

72 
72 

72 
72 
72 
72 



.103,9 2,1 

111,2 0,09 

111,2 0-.05 

1.11,2 0,03 

103,9 0,31 

103,9 0,83 

103,9 0,82 



98,3 3,0 

111,2 0,14 
111,2 0,08 

111,2 0,03 
103,9 0,93 
103,9 1,42 
103,9 1,17 



leicht pastBs , 
verarbeitbar 



strukurviskos ; 
nach RUhren so- 
fort fliissig 
gut verarbeit- 
bar 

fltlssig,. gut 
verarbeitbar 

dickfliissig, 
verarbeitbar 

dickfliissig, 
verarbeitbar 

dickflussig, 
verarbeitbar 
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S eESox" « W SEx COratIaiT 1397 ™»« »™«nx» Lro 

AB DE 2 855659AUPAB: 930902 

Benzimi^zoyl-2-alkane-phosphonic acids of formula (I) are clawed 



in which Rl and R2 are H, low alkyl, phenyl, naiogen, ur^, iwa, j.w« 
alkoxy, or together form a fused benzene ring; R3 is H, low alkyl, 
or phenyl or benzyl (opt. subs td. by low alkyl or halogen) and A is 
a 1-15C opt. branched (un)-satd. divalent hydrocarbon gp. (opt. 
substd. by low alkyl , halogen-subs td. phenyl, C 00H or phosphonic 
acid gp.) . (I) may also be in the form of salts with (in)organic 
bases and acids . 

(I) are useful as corrosion inhibitors, e.g. at 0.0001-0.3 wt.% 
addn. to aq. , aq. -alcoholic, alcoholic and oil-contg. media such as 
heating fluids, cooling circuits, lubricants, motor oils, etc. (I) 
are also useful as wetting agents in the prodn. of highly cone. ( 
>45 wt.% solids) pigment- and filler slurries having good 
pumpability. 
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